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1. WSTEP i) Wyparka prozniowa rotacyjna.

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da oznaczania pozostato$ci metamitronu (4-amino-6-
-fenylo-3-metylo-1,2 4-triazyn-5/4H/-on) w materiale
roslinnym 1 glebie przy zastosowaniu chromatografii
gazowe] lub cieczowej.

1.2. Zakres stosowania normy. Norma ma zastosowa-
nie do oznaczania pozostalosci metamitronu bedacego
skfadnikiem czynnym preparatébw, jak np. Goltix, Gol-
tix L., Burtix w przypadkach:

a) kontroli pozostatosci metamitronu w roslinie i gle-
bie w celu okreslenia stopnia skazenia i ewentualne-
go wplywu na roSliny nastgpcze,

b) analiz pozostatosct w  wyniku incydentalnego
uszkodzenia upraw, analiz arbitrazowych 1 sgdowych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczenic polega na wy-
dzieleniu metamitronu z probki gleby lub materiatu
roslinnego w procesie ekstrakcii mieszaning: aceton +
+ chlorek metylenu, oczyszczeniv ekstraktu od zanie-
czyszczen metodg chromatografiit kolumnowe) oraz
oznaczeniu iloSciowvim badanej substanc)i metodg chro-
matogralii gazowej z wykorzystaniem detektora termo-
Jjonowego specylicznego dla azotu lub chromatografii
cleczowej.

2.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Chromatograf cieczowy z detektorem UV 254 nm.

D) Chromatograf gazowy z detektorem termojono-
wym specyficznym dla azotu (NPD).

¢) Homogenizator z pojemnikiem szklanym lub ze
stali nierdzewnej.

d) Laznia ultradzwigkowa.

¢) Mikser lub miynek do rozdrabniania.

) Mikrostrzykawka o pojemnosci 10 ul.

g) Szklana kolumna chromatograficzna z kranikiem
i dnem ze szkia spiekanego o porowatosci zero, o diu-
gosci 100 mm 1 srednicy wewnetrznej 10 mm.

h) Strzykawka o pojemnosci 2 ml.

1) Wstrzgsarka laboratoryjna.

k) Zamrazarka (do przechowywania probek).

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a. destylowany z aparatury szklanej.

b) Alkohol izopropylowy cz.d.a.

¢) Alkohol metylowy cz.d.a. destylowany z apara-
tury szklanej.

d) Chlorek metylenu cz.d.a. destylowany z apara-
tury szklanej.

e) Fractosil 200 o uziarnieniu 0,063 <+ 0,100 mm,
firmy Merck (nr. kat. 16415).

f) Gas Chrom Q 80 = 100 mesh.

o) n-heksan cz. destylowany z aparatury szklanej.

h) Mieszanina: n-heksan-izopropanol (85+15V/V).

i) Mieszanina: n-heksan - aceton (3+1V/V).

j) Mieszanina: n-heksan - aceton (1+1V/V).

k) Olej silikonowy OV-61.

1) Siarczan sodu bezwodny cz.d.a.

b Wzorzec metamitronu (4-amino-4,5 dihydro-3-me-
tylo-6-fenylo-1.2 4-triazyno-5-on) o czysto$ci 99% otrzy-
many z firmy Bayer.

2.4. Przygotowanie roztworéw wzorcowych

Roztwoér A. W kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml
rozpuscic w alkoholu metylowym 0,1 g wzorca meta-
mitronu odwazonego z dokiadnoscia do 0,0002 g, uzu-
petni¢ alkoholem metylowym do kreski i dobrze wymie-
szac., _

I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 1000 ug
metamitronu.

Roztwér B. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 10,0 mi roztworu A, uzupeilni¢ alkoholem
metylowym do kreski 1 wymieszac.

I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 100 ug
metamitronu.

Roztwor C. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 20,0 ml roztworu B, uzupeli¢ do kreski
mieszaning wg 2.3h) 1 wymieszac.

I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 20 ug
metamitronu,

Roztwdr D. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 10,0 ml roztworu B, uzupelni¢ do kreski
alkoholem metylowym i1 wymieszac.

Zgtoszona przez Instytut Uprawy, Nawozenia i Gleboznawstwa
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Uprawy Nawozenia i Gleboznawstwa dnia 12 kwietnia 1990 r.
jako norma obowigzujaca od 1 stycznia 1991 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 7/1990, poz. 15)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ,ALFA" 1990.

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,40 Nakt 350 + 27 Zam. 1222/90/3



o

BN-90/9180-41

I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 10 ug
metamitronu.

2.5. Pobieranie, przygotowanie i przechowywanie
probek '

2.5.1. Pobieranie probek — wg PN-78/R-04011.

2.5.2. Przygotowanie préobek do analizy

25.2.1. Gleba. Ze $redniej prébki gleby pobranej
wg 2.5.1 nalezy usung¢ kamienie, resztki roslin itp.
zanieczyszczenia, nastepnie doktadnie probke rozdrob-
ni¢ w mozdzierzu 1 wymieszaé., Z tak przygotowanej
probki pobra¢ odpowiednig odwazke do bezposredniej
analizy laboratoryjne;.

2.5.2.2. Material roslinny. Srednia prébke materiatu
roslinnego, pobrana wg 2.5.1, nalezy rozdrobni¢ w miyn-
ku lub mikserze 1 wymieszaé. Z tak przygotowanej
probki nalezy pobraé odpowiednia odwazk¢ do bez-
posredniej analizy laboratoryjnej.

2.5.3. Wyznaczanie masy gleby powietrznie suche;j.
Z kazdej probki glebowe) przygotowane] wg 2.5.2.1
odwazy¢ 100 g gleby z doktadnoscig do 0,1 g, roz-
sypa¢ cienka warstwag na plastikowej tacce o wymia-
rach okoto 20 X 20 c¢m, pozostawi¢ przez 48 h w tem-
peraturze pokojowej. Po tym czasie gleb¢ nalezy po-
nownie zwazyc.

Réznice mas przyja¢ za wilgotnos$é gleby.

Wspotczynnik przeliczeniowy (W) nalezy obliczy¢ wg
wzoru

Wg
Ww=1- (1)
100
w ktorym W, — wilgotnos$¢ gleby oznaczona po 48 h,
%.

2.5.4. Przechowywanie probek do analizy. Probki po-
brane wg 2.5.1 1 przygotowane wg 2.5.2, w celu zabez-
pieczenia przed rozkladem substancji aktywnej, prze-
chowuje sie w temperaturze -20°C w zamknigtym opa-
kowaniu.

2.6. Wykonanie oznaczania

2.6.1. Ekstrakcja prébek

2.6.1. Gleba. 50 g gleby przygotowane] wg 2.5.2.1
umiesci¢ w pojemniku homogenizatora. Do pojemnika
dodac¢ 150 ml mieszaniny chlorku metylenu i acetonu
(1 : 1) 1 miksowa¢ 2 razy po 15 min. Roztwdr zde-
kantowa¢, do gleby doda¢ jeszcze 100 ml mieszaniny
1 wytrzasa¢ przez 1 h na wstrzasarce. Probke prze-
saczy¢ przez saczek z bibuly, a pozostato$¢ przemyc
20 ml mieszaniny. Zebrane filtraty potgczy¢ i1 odpa-
rowa¢ do sucha na wyparce, w lazni wodnej o tem-
peraturze 40°C.

2.6.1.2. Korzen buraka i liscie. 50 g materiatu roslin-
nego, przygotowanego wg 2.5.2.2, umies$ci¢ w pojem-
niku homogenizatora, doda¢ 150 ml mieszaniny ace-
ton-chlorek metylenu (1 : 1) 1 miksowac przez 15 min.
Ciecz zdekantowac przez saczek do kolby okrggtoden-
nej pojemnosci 500 ml, a do pozostato$ci doda¢ 100 ml
mieszaniny 1 ponownie miksowac przez 10 min. Catos¢
przesaczy¢ 1 dotaczy¢é do poprzedniego ekstraktu 1 od-
parowac¢ do sucha na wyparce w tazn: wodnej o tem-
peraturze 40°C.

2.6.2. Oczyszczanie ekstraktu. Do kolumny szklane]
wsypaé na sucho 2 g fractosilu, a nast¢pnie 0,5 cm
warstwe bezwodnego siarczanu sodu. Aby uzyskac row-
nomierne ubicie wypelnienia, nalezy w czasie wsypywa-
nia wprowadzi¢ kolumng w lekkie drgania, przez ude-
rzenie precikiem szklanym, kawatkiem weza lub przez
zastosowanie odpowiedniego wibratora. Suchg pozosta-
lo$¢ otrzymang wg 2.6.1 rozpusci¢ w mieszaninie n-hek-
sanu z acetonem 1 nanies¢ na kolumng.

Substancje aktywng wymywac z kolumn 50 ml mie-

szaniny.
Uwaga: Dla prob lisci stosowa¢ mieszaning wg 2.31),
a dla gleby i korzeni buraka — wg 2.3j).

Otrzymany ekstrakt odparowac¢ do sucha na wypar-
ce rotacyjnej w temperaturze 40°C.

2.6.3. Chromatografia

2.6.3.1. Chromatografia gazowa. Otrzymang wg 2.6.2
suchg pozostatosé¢ rozpusci¢ w 4 ml alkoholu metylo-
wego. Z otrzymanego roztworu pobra¢ mikrostrzykaw-
ka 2 ul i wstrzykngé na kolumng¢ chromatografu.

Chromatografie prowadzié w nast¢pujgcych warun-
kach:

— kolumna szklana dlugoscr 2 m,

— wypelnienie: 5% OV-61 na Gas
80-100 mesh,

— gaz no$ny: agron 30 ml/min.

— temperatura pieca: 230°C,

— temperatura peretki: 430°C,

— czas retencji w granicach 10 = 15 min.

W tych samych warunkach wstrzykna¢ 2 ul wzor-
cowego roztworu D. Zmierzy¢ na chromatogramie wy-
soko$¢ piku wzorca badanego zwigzku z doktadnoscia
do 1 mm. Ilo$¢ ng badanego zwiazku w ekstrakcie
obliczy¢ przez pordownanie wysokosci piku z wysoko-
$cig piku wzorca o znanym stgzeniu.

Za wysokos¢ piku przyja¢ $redniag dwu nastrzykow.

2.6.3.2. Chromatografia cieczowa. W przypadku sto-
sowania chromatografii cieczowej. sucha pozostatos¢
otrzymang wg 2.6.2 rozpusci¢ w 4 ml mieszaniny n-hek-
sanu z izopropanolem (wg 2.3h). Z otrzymanego eks-
traktu pobiera si¢ strzykawka 1 ml roztworu i wpro-
wadza na kolumng¢ chromatografu (5 pul).

Chromatografie prowadzi¢ w nast¢pujgcych warun-
kach: ,

— kolumna ze stali nierdzewnej, dtugosci 250 mm,
@ W = 4 mm wypelnionej Si 6D,

— faza ruchoma: n-heksan: izopropanol [85 + 15V/ V],

— przepltyw fazy ruchomej: 0,42 ml/min,

— czas retencji w granicach 5 = 10 min,

— detektor UV 254 nm
lub na chromatografie mikrokolumnowym

— kolumna ze stali nierdzewnej, dtugos$¢ 250 mm,
O W =1 mm,

— przeplyw fazy ruchomej: 20 pl/min,

— detektor UV 254 nm,

— petla dozujaca pojemnosci 0.4 pul.

W tych samych warunkach wprowadzi¢ 5 ul wzor-
cowego roztworu C. Ilo$¢ ng badanego zwigzku w eks-
trakcie obliczy¢ przez pordéwnanie wysokosci piku z wy-
sokoscig piku wzorca o znanym stg¢zeniu.

Chrom Q
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Za wysoko$¢ piku przyjac¢ srednig dwu nastrzykow.
2.6.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Pozostatosé
metamitronu (X) nalezy obliczy¢ w mg/kg wg wzoru

Vs hy+a+ 100
X = (2)
Vo hw g W-n
w ktorym: -

V, — catkowita objgtos¢ roztworu prébki do ana-
lizy chromatograficznej, ml,

h, — wysokos¢ piku metamitronu na chromatogra-
mie probki badanej, mm,

a — masa wzorca metamitronu we wprowadzonej
na kolumng objetosci roztworu wzorcowego,
ng,

V, — objgtos¢ probki wprowadzona na kolumne,
wl,

hw — wysokos$¢ piku wzorca metamitronu na chro-

matogramie roztworu wzorcowego, mm,

g — odwazka probki wzigtej do analizy, g,

W — wspolezynnik przeliczeniowy na glebe powie-
trznie suchg wg 2.5.3 dla préb roslinnych
przyja¢ W = 1,

n — odzysk metody, % (wg 2.7).

2.7. Wyznaczanie odzysku metody. Przygotowac jak
w 2.5 probki nietraktowanego herbicydami materiatu

1 odwazyt 10 probek po 50 g z doktadnoscig do 0,1 g.
Prébki umie$ci¢ w zamknigtych stojach.

Do trzech pojemnikéw doda¢ po 5 ml roztworu
D, co odpowiada poziomowi 1 mg/kg.

Do trzech pojemnikdéw doda¢ po 2,5 ml roztworu D,
co odpowiada poziomowi 0,5 mg/kg.

Do trzech pojemnikéw doda¢ po 1 ml roztworu D,
co odpowiada poziomowi 0,2 mg/kg.

Jedng prébke pozostawié jako kontrolna. Po upty-
wie 3 h, przeprowadzi¢ analiz¢g wg 2.6. Wynik obliczy¢
w procentach odzyskanej substancji aktywnej, przy
czym odzysk dla kazdego poziomu nie moze by¢ niz-
szy niz 70%. Za odzysk do obliczen przyjaé¢ srednig
arytmetyczng uzyskanych wynikéw trzech poziomow.

Odzysk wyznaczy¢ dla kazdego analizowanego ma-
teriatu i sprawdzi¢ wyrywkowo, co pewien czas, dla

jednego wybranego poziomu.

2.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia przyjac $rednig arytmetyczng co najmniej dwu ozna-
czan roznigcych si¢ miedzy sobg nie wigcej niz 25%
dla wyzszych poziomoéw. Dla stgzen bliskich granicy
wykrywalno$ci réznica moze dochodzi¢c do 50%.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Instytut Uprawy Nawozenia
i Gleboznawstwa, Putawy.
2. Normy zwigzane
PN-78/R-04011 Materiat roélinny i gleba. Pobieranie préobek do
ilosciowego oznaczania pozostatosci pestycydow

Wykrywalnosé dla chromatografii ~ gazowe;:
0,02 mg/kg.

Wykrywalno$¢  dla  chromatografii  cieczowej:
0,005 mg/kg.

3. Autorzy projektu normy — doc. dr hab. Barbara Kostrzewa
i dr inz. Jerzy Sadowski — Instytut Uprawy Nawozenia i Glebo-

znawstwa, Zaktad Ekologii i Zwalczania Chwastow, Wroclaw,
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